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FR2709302 peut etre considere comme un perfect ionnement de BR2335 
le fait qu ' on regie d ' abord la teneur en soude de 1 ' hydrate a la 
valeur aesiree en agissant sur la temperature et la sur saturat ion 
debut de decomposition, puis on comge la granulometrie par un autre 
actionneur, 1' appoint de fines agissant sur la nucleation des grains 
sans effet sur la soude. 

Process for prodn. of alumina trihydrate with a content of Na and 
having a controlled particle size, by decomp . of a supersaturated 
aluminate liquor obtd. by alkaline attack of bauxite according to 
the Bayer process and comprising contacting at the start of the 
decomposition the whole of the primer with the whole of the Na 
aluminate soln. to be decomposed to form a suspension with a high 
concn. of solids in the form of Al (OH) 3 . 

Process for prodn. of alumina trihydrate with a content of Na and 
having a controlled particle size, by decomp. of a supersaturated 
aluminate liquor obtd. by alkaline attack of bauxite according to 
the Bayer process and comprising contacting at the start of the 
decomposition the whole of the primer with the whole of the Na 
aluminate soln. to be decomposed to form a suspension with a high 
concn. of solids in the form of Al (OH) 3 , characterised by the stages 
of (a) starting with a prees t abl i shed relationship between the temp, 
of the onset of decomp. and the amt . of Na in the pptd. alumina 



Na 



tr ihydrate , de tei^^kfing the temp. T of the ^^^^t of decomp. of the 

supersaturated l^fbr as a function of the cSBPred Na content of the 
alumina trihydrate, the supersaturated liquor having a ratio Rp 
between the concn. of A1203 in g/1, a concn. of caustic Na20 in g/1 
in soln. of 0.9-1.3 and a concn. C of caustic soda of 130-190 g 
Na2Q/l; (b) forming in the 1st or header decomposer of the 
decomp. zone comprising n decomposers in cascade, a suspension of at 
least 700 g and pref. 800-1200 g dry solids/1 of the liquor to be 
decomposed Ld , by contacting with stirring the said liquor at the 
temp. T fixed at below 80 Deg.C and pref. at 60-75 Deg.C, with the 
primer At of alumina trihydrate consisting predominantly of alumina 
trihydrate recycled as primer Ar after extraction of coarse particle 
size tri hydrate as production prod. P, and a smaller proportion of 
fine alumina trihydrate primer Ae from a source external to the 
decomposition chain of n reactors; (c) after a residence time of the 
suspension in the decomp. zone at a temp, t which is variable in the 
interval 80 Deg.C is greater than T is greater than or equal to t is 
greater than or equal to 50 Deg.C, until Rp is less than 0.7, a 
fraction Sp of not more than 50 vol. is removed from the homogenised 
suspension Sn-1 of high solids content circulating in the 
decomposition zone; (d) carrying out a granulomet ric classification 
C on the removed fraction Sp to separate the granular portion which 
is recovered as product P of alumina trihydrate of coarse 
granulometry and a supernatant portion Sf consisting of fine 
particles in suspension which is mixed with the fraction Sn-1 which 
has not been removed from the suspension circulating in the decomp. 
zone; (e) subjecting the suspension Sn resulting from the mixing, at 
the end of the decomposition, to a solid-liq. sepn. F, recycling the 
liq . phase comprising the decomposed 1 iquor into the Bayer cycle as 
liquor for attacking the bauxite, and recycling the solid alumina 
trihydrate Ar of non-selected particle size as primer At after 
regulation of the particle size and addn . of fine exogenic primer Ae 
to the header decomposer; (f) working from a pre-established 
relationship between the particle size of the recycled primer and 
the apparent nucleation density Delta of the suspension Si at the 
temp. T at the head of the decomp., where D Delta= the number of 
particles per gram of nucleated trihydrate in a range of + 0.1 
micrometres, divided by the chosen reference dia . d in micrometres, 
the nucleation density is determined as Delta c to obtain the 
granulometry of the recycled primer Ar imposed by that of the 
production trihydrate and this density is subsequently compared with 
the actual measured nucleation density Delta e and the difference in 
density is corrected by adjusting the rate of feed of the exogenic 
primer Ae such that a deficit in density of the number of particles 
w.r.t. the target density Delta c is compensated by increasing the 
feed of fine exogenic primer Ae and an excess in the number of 
particles w.r.t. the target density Delta c is compensated b by 
reducing the feed of fine exogenic primer, this correction by 
regulated feed exogenic primer being continued in the range of 0-20 
wt . of the prodn. of alumina trihydrate. USE - As raw material for 
prodn. of electrolytic aluminium, refractories, abrasives, ceramics 
and catalysts . 

ADVANTAGE - Allows pro in. of alumina trihydrate with a selected Na 
content and particle size while maintaining high productivity. 
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(54) Procede de fabrication de trihydrate d'alumine a teneur en sodium et granulomere reglees. 



\S7) Le trihydrate d'alumine est precipite par decomposition 
oTJne solution sursaturee d'aluminate de sodium de Rp 
compris entre 0,9 et 1,3 avec une concentration en soude 
caustique comprise entre 130 et 190 g Na 2 0 par litre et en 
presence d'une tres forte concentration de matiere seche 
(> 700 g Al (OH)^litre. Apres extraction de la production en 
fin de decomposition, I'amorce est recyclee en tete de de- 
composition avec un appoint exterieur d'amorce fine 
(amorce exogene) a une temperature T <80"C et generale- 
ment comprise entre 60 et 75~C. 

1 3 ) En fonction de la teneur en sodium residuel desiree 
dans le trihydrate de production on fixe la temperature T de 
debut de decomposition a partir d'un modele prealable- 
ment etabli reliant la sursaturation |3o 3 , la concentration en 
Na^O caustique et la temperature de debut de decomposi- 
tion. 

2 Z ) A partir d'un autre modele indiquant la denstte de nu- 
cleation a viser en debut de decomposition a la tempera- 
ture T precedemment determinee, pour obtenir la granulo- 
metrie desiree pour le produit final et I'amorce. on ajuste 
par modification du debit ponderal d'amorce fine exogene 
la densite de nucleation mesuree a la densite de nucleation 
a viser ou densite de consigne. 
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PROCEDE DE FABRICATION DE TRIHYDRATE D'ALUMINE A TENEUR EN SODIUM 

ET GRANULOMETRIE REGLEES 



DOMAINE TECHNIQUE 

La presence invention concerne un procede de fabrication de trihydrate 
d'alumine par decomposition en presence d'amorce d'une liqueur sursaturee 
d'aluminate de sodium issue du procece Bayer, permettanc de maTtriser 
simul tanement la teneur en sodium et la granul ometrie du trihydrate 
d'alumine precipite tout en conservant une productivite elevee. 

ETAT DE LA TECHNIQUE 

Les caracteri stiques physico-chimiques du trihydrate d alumine et en 
particulier la purete, la granul ometrie, la taille des cristallites 
elementaires et leur degre d' agglomeration en grains plus ou moins 
friables, condi tionnent les proprietes de 1 ' hydrate d'alumine et 
ul terieurement celles de 1'alumine. De ce fait elles doivent etre 
adaptees en fonction des applications du produit, par exemple comme 
alumine metal lurgique pour la production d aluminium par electrolyse 
ignee ou comme alumines techniques dans des domaines aussi varies que les 
refractai res . les abrasifs. les ceramiques et les catalyseurs. 

Pour le producteur d'alumine mettant en oeuvre le procede Bayer, la 
fabrication de trihydrate d'alumine dont la granul ometrie la teneur en 
sodium residue! voire la texture peuvent etre reglees simul tanement et 
independamment, constitue un avantage en terme de souplesse 
d'exploitation mais cet avantage devient d'autant plus appreciable quand 
les performances du procede en terme de productivite et de fiabilite sont 
conservees, voire meme ameliorees par, rapport a celles obtenues avec les 
procedes connus. 

Par productivite, il faut comprendre productivite de la liqueur 
d'aluminate de sodium sursaturee issue de I'attaque alcaline de la 

bauxite selon le procede Bayer exprimee par la quantite d alumine en 

3 

gramme par litre de liqueur ou en kg par m de liqueur, qui precipite 
lors de la decomposition en presence d' amorce. Cette quantite de 
trihydrate precipite est la difference des concentrations d'equilibre 




2 



entre les etapes d : attaque e'c de decomposition, elles-memes fonctions de 
la concentration en soude caustique et de la temperature de la liqueur. 
" Cette productivity mesuree par la variation du rapport ponderal Rp de la 
concentration exprimee en g/litre de Al ^Og solubilise a la concentration 
exprimee en g/litre de Na^O caustique dans la liqueur avant et apres 
5 decomposition, peut atteindre voire depasser 80g AlgOg/litre (80 kg 
Al 2 0 3 /m 3 ) 

Par fiabilite il faut comprendre reproduction precise et stable dans le 
temps des caracteristiques visees a partir des consignes de reglage, ce 
10 qui sous entend done une faible dispersion des caracteristiques obtenues 
par rapport aux caracteristiques visees. 

Dans un certain nombre d' appl ications dont la principale est 1'alumine 
metallurgique I'on s'efforce de fabriquer du trihydrate d'alumine de 

X5 granulometrie grossiere unimodale avec un diametre median d 50 (diametre 
pour lequel 50% poids des particules ont un diametre inferieur et 50% en 
poids des particules ont un diametre superieur) generalement compris 
entre 60 et 100 micrometres et ne comportant pas plus de 15% en poids de 
particules inferieures a 45 micrometres. Cette granulometrie grossiere 

20 assure une bonne coulabilite du trihydrate d'alumine dans la mesure ou 
les grains sont de forme reguliere et suffisamment solides pour ne pas se 
desintegrer lors des operations ulterieures: classement, transfert, 
calcination, au cours desquelles les grains sont soumis a de nombreuses 
contraintes par choc, frottement et ecrasement. 

25 

Pour ce faire 1 ' homme du metier dispose d'un certain nombre de procedes 
permettant de fabriquer le produit desire dont les plus connus sont 
decrits dans les brevets US 3 486 850, US 4 234 359, US 4 305 913 et US 4 
311 486. Ces procedes ont en commun de realiser la decomposition de la 

30 liqueur sursaturee en au moins 2 etapes distinctes suivies d'une 
classification du trihydrate d'une part en trihydrate grossier destine a 
la production, d autre part en trihydrate de granulometrie moyenne et 
fine recyle en majeure parti e comme amorce a la 2eme etape de 
decomposition dite de croissance et pour la parti e mineure comme amorce 

35 a la lere etape de decomposition dite "d 1 aggl omeration" . 

Au cours de ces 2 etapes successives I'on realise d abord, par maintien 
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en agitation de la liqueur a decomposer en presence d'une faible quantite 
d'amorce a une temperature suffisante pour limiter 1 'apparition de trop 
nombreux germes, la mise en contact et le regroupement des germes en 
agglomerats. On favorise ensuite par refroidi ssement de la suspension 
additionnee d'une plus grande quantite d'amorce, la precipitation de 

5 1'alumine sur les agglomerats qui sont consolides et grossissent en 
conservant leur texture initiale dite de type "mosaTque". La presence de 
fines particules de trihydrate ne peut etre evitee, mais apres classement 
ces fines particules sont recyclees avec les particules moyennes comme 
amorce. L'operation finale de classement au cours de laquelle on extrait 

10 la production permet par depl acement du seuil de coupure de corriger les 
ecarts de taille moyenne des particules par rapport a la taille moyenne 
visee pour la production. Le surplus ou le defaut de particules de 
trihydrate qui se repercute sur la granul ometri e de 1 'amorce recyclee 
peut etre ensuite corrigee par adaptation des taux de nucleation et 

15 d 'agglomeration en debut de decomposition. 

Toutefois tous ces procedes, compte tenu des volumes de liqueurs et des 
quantites d'amorce mis en oeuvre, presentent une grande inertie et ne 
permettent done pas de corrections importantes et rapides de la 

20 granul ometri e. Par ailleurs, meme lorsque la production de trihydrate 
d'alumine est stabilisee sur une granul ometrie determinee, on enregistre 
des teneurs residuelles en sodium provenant de la soude insoluble 
incorporee dans les grains de trihydrate, a la fois elevees et 
fluctuantes. Ces fluctuations des teneurs en sodium sous forme de Na 2 0 

25 peuvent atteindre par exemple ± 1000 ppm autour d'une valeur moyenne de 
2000 ppm pour un trihydrate d'alumine dont le diametre moyen est de 
1'ordre de 80 micrometres. 

Ces teneurs elevees et fluctuantes s'averent redhibi toires pour un 
30 certain nombre d 1 appl ications de 1'alumine notamment dans le domaine des 
ceramiques car les operations ulterieures classiques de lavage puis de 
calcination directe du trihydrate d'alumine en alumine ne permettent pas 
d'eliminer la soude insoluble incorporee dans les grains. 

35 La maTtrise simultanee de la granul ometrie et de la teneur en sodium du 
trihydrate d'alumine reste tres difficile a realiser notamment si Ton 
vise des teneurs en sodium systematiquement inferieures a 2000 ppm. En 
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effet les 2 principaux parametres de reglage sur lesquels on peut agir ou 
. "actionneurs" 3 a savoir la temperature et la sursaturation de la liqueur, 
sont interdependants et condi tionnent done simul tanement la teneur en 
sodium et la granulometrie et la teneur en sodium du tri hydrate 
d'alumine. Pour 1 1 homme du metier il est bien connu que la teneur 

5 residuelle en sodium du trihydrate croit avec la sursaturation de la 
liqueur a decomposer et que cette sursaturation ne peut etre limitee par 
une augmentation de la temperature de debut de decomposition car il 
convient de conserver paral lei ement une nucleation suffisante, 
e'est-a-dire de generer suffisamment de particules fines ou germes dans 

10 la liqueur qui apres agglomeration et nourissement determi neront la 
granulometrie finale du trihydratre. II devient alors necessaire de 
reduire la sursaturation par abaissement du rapport ponderal Rp a moins 
de 1 ainsi que la concentration en soude caustique de la liqueur a 
decomposer a moins de 140 g de Na 2 0 caustique/1 i tre, sachant qu'a 

15 temperature et Rp constants la teneur en soude incorporee croit egal ement 
avec la concentration de Na 2 0. 

Le corollaire de ce double choix qui permet effecti vement de reduire les 

teneurs en sodium dans le trihydrate d'alumine, tout en controlant la 

20 granulometrie, est evidemment un abaisssement important de la 

3 

productivity qui ne peut depasser 60 kg Al^O^/m . 

Enfin avec les procedes de decomposition tels que decrits dans FR 2529877 
et FR 2551429 (correspondant a US 4 614 642) qui mettent en oeuvre de 

25 tres fortes concentrations d ! amorce (> 700g Al (OH ) 3 /l itre) des Ta lere 
etape de decomposition pour realiser quasi simul tanement nucleation et 
agglomeration des germes avant de privilegier dans une 2eme etape la 
croissance des grains, l 1 homme du metier ne dispose pas non plus de 
solution sati sf aisante a son probleme. En effet les producti vi tes elevees 

30 (de Tordre de 80 kg Al^/m ) qu ' autori sent ces procedes, resultent du 
choix de Rp (1,1 a 1,3) et de concentration en soude (Na 2 0 > 140g/l) 
el eves qui engendrent par consequent les memes inconvenients que 
precedemment en ce qui concerne le sodium incorpore avec de surcroit une 
texture de grain de trihydrate d'alumine de type "radial" consideree 

35 generalement comme moins resistante aux effets d'attrition et aux chocs. 
Cette texture resulte directement du mode de decomposition qui favorise 
la croissance isotrope des grains radialement a partir des germes peu ou 
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pas aggl omeres . 



De plus, si la temperature en fin de decomposition fait atteindre le 
seuil de sursaturation critique d'oxalate de sodium dans la liqueur, les 
fortes concentrations en soude utilisees favorisent la precipitation de 

5 cet oxalate de sodium, produit de la degradation des matieres humiques 
contenues dans la bauxite lors de 1'attaque alcaline. Or il est bien 
connu que les fines particules d'oxalate de sodium font office d'amorce 
et generent des populations parasites de grains fins de trihydrate. Ces 
grains particul ierement fragiles se developpent au detriment de la 

10 croissance reguliere des grains de trihydrate deja formes presentant une 
distribution granul ometrique unimodale. 



OBJET DE L 1 INVENTION 



15 La presente invention decrit un precede de fabrication permettant de 
maitriser simul tanement la teneur en sodium et la granul ometrie du 
trihydrate d'alumine sans diminution de la productivity. Elle repose sur 
le constat qu'il est possible de regler preal abl ement la teneur en sodium 
du trihydrate par la temperature de debut de decomposition agissant sur 

20 1 a sursaturation de la liqueur, rnais aussi de fagon inherente sur la 
nucleation et done sur la granul ometrie du trihydrate, et de corriger 
alors cette granul ometrie par un actionneur de granul ometrie sans effet 
sur la teneur en sodium, comme par exemple I'apport externe et modulable 
de fines particules de trihydrate en appoint a I'amorce recyclee en tout 

25 debut de decomposition. 

Plus precisement 1' invention concerne un procede de fabrication de 
trihydrate d'alumine a teneur en sodium et granul ometrie reglees, par 
decomposition d'une liqueur sursaturee d'aluminate de sodium issue de 
30 I'attaque alcaline de bauxite selon le procede Bayer et comportant la 
mise en contact en tout debut de decomposition de la totalite de I'amorce 
avec la totalite de la solution d'aluminate de sodium a decomposer pour 
former une suspension a haute concentration en matiere seche sous forme 
d'Al (0H) 3 , caracterise par les etapes suivantes: 

35 

a) A partir d'un modele relationnel preetabli entre la temperature' de 
debut de decomposition et la teneur en sodium du trihydrate d'alumine 
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precipite on fixe la temperature T de debut de decomposition de la 
liqueur sursaturee en fonction de la teneur en sodium visee dans le 
trihydrate, ladite liqueur sursaturee ayant un rapport Rp des 
concentrations Al^/Na^O caustique en solution cotnpris entre 0,9 et 1,3 
et une concentration en soude caustique comprise entre 130 et 190g 
Na 2 0/litre. 

b) On forme dans le ler etage de la zone de decomposition comportant n 
decomposeurs en cascade une suspension d'au moins 700g/litre et de 
preference 800 a 1200g de matiere seche par litre de liqueur a 
decomposer, par mise en contact avec agitation de ladite liqueur, a la 
temperature T fixee inferieure a 80°C et general ement comprise entre 60 
et 75°C, avec 1 'amorce de trihydrate d'alumine constitute en majeure 
parti e de trihydrate d'alumine, recycle comme amorce apres extraction 
d'une fraction du trihydrate de granul ometrie grossiere pour la 
production, et pour la petite partie restante, n'excedant pas 20% en 
poids de la production extraite, d 1 amorce fine de trihydrate d'alumine 
dite amorce "exogene" car produite ou transformee a partir d'une source 
distincte de la chaTne de decomposition de r. reacteurs. 

c) Apres un temps de sejour de la suspension, dans la zone de 
decomposition a une temperature t variable dans T interval le 80°C > T l t 
I 50°C, jusqu'a Tobtention d'un Rp < 0,7 on preleve une fraction 
n'excedant pas 50% en volume de la suspension homogenei see a haute 
concentration en matiere seche circulant dans la zone de decomposition. 

d) Sur la fraction de suspension prelevee on effectue un classement 
granul ometrique pour separer la partie grenue, qui est extraite pour 
constituer la production de trihydrate d'alumine de grosse granul ometri e , 
de la partie surnageante de fines particules en suspension qui est 
melangee a la fraction non prelevee de la suspension circulant dans la 
zone de decomposition. 

e) On soumet la suspension resultant du melange en fin de decomposition a 
une separation sol ide-1 iquide, la phase liquide constitute par la liqueur 
decomposee est renvoyee dans le circuit Bayer comme liqueur d'attaque de 
la bauxite alors que la phase solide de trihydrate d'alumine de 
granul ometrie non selectionnee est recyclee comme amorce, apres control e 
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granul ometrique puis addition d'amorce fine "exogene", dans le 
decomposeur de tete, 

f) A partir d'un modele relationnel preetabli entre la granul ometrie de 
V amorce recyclee et la densite de nucleation apparente d de la 

5 suspension a la temperature T en tete de decomposition, ladite densite de 
nucleation a etant definie comme le nombre de particules par gramme de 
trihydrate centrees, dans un interval le de + 0,1 urn, sur le diametre de 
reference choisi exprime en micrometre, on determine la densite de 
nucleation apparente a viser pour obtenir la granul ometri e de 1 'amorce 

10 recyclee imposee par celle du trihydrate de production, Von compare 
ensuite cette densite a la densite de nucleation apparente reellement 
mesuree et Von corrige Vecart de densite par ajustement du debit 
ponderal d'amorce fine "exogene" de telle sorte que Von compense un 
deficit du nombre de particules par rapport a la densite a viser par une 

15 augmentation du debit ponderal d'amorce fine "exogene" et un exces du 
nombre de particules par rapport a la densite a viser par une diminution 
de ce debit ponderal d'amorce fine exogene, cette correction par apport 
module d'amorce exogene devant rester dans I'intervalle de 0 a 20% en 
poids de la production de trihydrate d'alumine. 

20 

La solution apportee par la demanderesse a ce probleme de la maitrise 
concomitante de 2 caracteri stiques essentielles du trihydrate d'alumine 
que sont la granul ometrie et la teneur en sodium residuel provenant pour 
Vessentiel de la soude insoluble incorporee dans les grains de 

25 trihydrate, consiste done a determiner en fonction de la teneur en sodium 
acceptable dans le produit final, la temperature T de debut de 
decomposition. En effet pour des valeurs de Rp et de concentration C en 
soude necessaires pour conserver une bonne productivity et done choisies 
dans les plages suivantes 0,9 i Rp i 1,3 et de preference 1 i Rp i 1,1 

30 ainsi que 130g/l i C.Na 2 0 i 190g/l et de preference 150g/l i C Na 2 0 g/1 i 
170g/l, la temperature T de debut de decomposition devient le seul 
parametre ou "actionneur" susceptible d'agir efficacement sur la 
sursaturation de la liqueur et done sur la teneur en soude incorporee 
dans le trihydrate precipite. Apres experimentation un modele relationnel 

35 peut etre done facilement etabli entre cette teneur en soude incorporee 
et la temperature T de debut de decomposition par V i ntermedi ai re de la 
sursaturation 6o et cette relation dans la plage de temperature 75°C i T 
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i 60°C est du type 

3 

(1) Na 2 0 incorporee (ppm/hydrate) - 245 Bo ou Bo mesure la sursaturation 
maximale au ler etage de decomposition par le rapport 

(2) Bo = R£ 

Rpe 

Rpe qui mesure le Rp a l'equilibre de la liqueur apres un temps de 
decomposition infini est determine pratiquement par la relation 
simp! if iee 

(3) Rpe = -0,7174 + 0,01313 T°C + 0,002853 C Na 2 0 g/1 

On deduit ainsi la temperature T en degres Celsius de debut de 
decomposition correspondant a la teneur en sodium acceptable. 
Cette temperature T de preference comprise entre 60°C et 75°C ne doit pas 
perturber le 2eme actionneur agissant comme correcteur specif ique de la 
granulometrie du trihydrate, en 1 'occurence l'appoint module d'amorce 
fine exogene a 1 'amorce de trihydrate d'alumine recyclee. 

En effet si la temperature T est trop faible (T <60°C) la sursaturation 
augmente favorisant non seulement 1* incorporation de sodium dans les 
germes plus ou moins agglomeres mais egalement une tres forte nucleation 
spontanee dans la liqueur c'est-a-dire T apparition d'un trop grand 
nombre de germes qui conduit a un affinement important de la 
granulometrie du trihydrate que le 2eme actionneur ne peut corriger. A 
T inverse si T est trop elevee (T l 80°C) la sursaturation est trop 
faible pour entretenir une nucleation suffisante meme par un apport 
important d 1 amorce fine exogene. 

Pour etre efficace, c'est-a-dire pour modifier signif i cati vement en debut 
de decomposition la densite de nucleation en fonction des apports modules 
d 1 amorce exogene qui ne doivent pas depasser 20% en poids de la 
production et de preference se situer entre 2% et 15% en poids de cette 
production, 1 ' amorce exogene doit etre constitute pour au moins 70% en 
poids de grains de trihydrate de diametre compris entre 10 et 30 
micrometres, car les grains de taille superieure de faible surface 
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specif ique s'averent tres peu actifs comme amorce a la temperature T 
consideree, alors que les grains trop fins et notamment ceux dont le 
diametre est inferieur a 5 micrometres ont tendance soit a s'agglomerer 
immedi atement perdant de leur efficacite soit a se coller sur les parois 
quand ils ne sont pas agglomeres, ce qui rend leur comptage impossible. 

L 'amorce exogene fine ainsi definie peut etre obtenue par differents 
moyens connus, par exemple: 

- par recuperation de l'amorce fine classee (inferieure a 45 micrometres) 
provenant d'une autre chaTne de decomposition si 1 'on est sur un site de 
production d'alumine important. 

- par la preparation de trihydrate d'alumine de granulometrie adequate a 
partir d'une amorce auxiliaire precalibree selon des procedes connus 
comme FR 1525133 (equivalent a US 3545923) qui utilise une amorce 
auxiliaire ultra fine precipitee sous forme d'un gel d'hydrate d'alumine 
ou comme FR 2534898 (equivalent a US 4582697) et EPA 0344469 qui 
utilisent une amorce auxiliaire affinee par broyage de trihydrate 
jusqu'au degre de finesse desire et controle par mesure de la surface 
specifique BET. On peut done dans ce dernier cas prelever une petite 
fraction de la production qui apres broyage servira d' amorce auxiliaire 
pour la fabrication de l'amorce fine exogene. 

Cette amorce fine ainsi definie permet, par un apport module a l'amorce 
recyclee, de corriger la granulometrie du trihydrate resultant des 
conditions de precipitation choisies au prealable pour reguler la teneur 
en sodium residue!. Cet apport module de particules fines d' amorce 
exogene dont la taille et le nombre controlent la granulometrie finale du 
trihydrate d'alumine agit de la fagon suivante: 

A la temperature T de debut de decomposition choisie en fonction de la 
teneur en sodium visee dans le trihydrate, au moins egale a 60°C pour 
limiter 1' importance de la nucleation spontanee par la seule presence 
d'amorce recyclee dans la liqueur sursaturee, Ton peut considerer que ce 
sont les particules d'amorce fine exogene qui constituent la source 
principale de germes dans la liqueur sursaturee de sorte que l'on peut 
etablir un modele relationnel lineaire entre le debit ponderal Q d'amorce 
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fine exprime en % de la production de trihydrate d'alumine et la densite 
de nucleation apparente 6 (precedemment definie). Cette densite a est 
mesuree par rafiport a un diametre de reference choisi 1e plus faible 
possible pour se rapprocher des dimensions des petites particules de 
germes encore faiblement agglomeres en debut de decomposition, tout en 

5 restant mesurable par les methodes de comptage granul ometrique a 
Techelle micronique les plus performantes (appareil ELZONE selon norme 
frangaise NFX 11-670). Le diametre de reference peut etre choisi dans la 
plage de 2 a 20 micrometres, dans le cas present ce diametre est choisi a 
3,24 micrometres et la relation lineaire entre a (d3,24) et le debit 

10 ponderal Q d'amorce fine exogene en % de la production est a T = 65°C. 

(4) a (d3,24) = (Ao + 0,08 Q) 10 . ou Ao est une constante 

II existe par ailleurs une relation entre la densite apparente de 

15 nucleation a mesuree en debut de decomposition et la granul ometrie du 

trihydrate final desiree. En effet a chaque petite particule de germes 

faiblement agglomeres de diametre d et de masse constitue en debut de 

decomposition par 1' amorce fine exogene correspond au terme de la phase 

de nouri ssement, done en fin de decomposition, un grain de trihydrate de 

3 

20 diametre D et de masse M tels que m/M = (d/D) . 

Cela dans la mesure ou Ton a conserve une seule population de grains et 
par consequent evite toute precipitation intempestive de trihydrate 
provoquee par exemple par Tapparition de germes parasites d'oxalate de 
25 sodium. On peut done ai sement etablir un modele relationnel entre la 
densite de nucleation & d3,24 et la granul ometrie finale du trihydrate ou 
plus preci sement la granul ometrie de T amorce recyclee apres extraction 
de la production. 

30 Ainsi a la temperature T de debut de decomposition imposee par le regl age 
de la teneur en sodium residue! dans le trihydrate, on determine a partir 
d l un modele relationnel preetabli la densite de nucleation apparente 
qu ' i 1 faut viser pour obtenir la granul ometrie desiree de T amorce 
generalement definie par 3 ou 4 points caracteri stiques , pourcentages 

35 passant a 15 urn et 30 urn, d 50% et pourcentage de passant a 125 urn. 
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On compare la densite de nucleation a viser au taux de nucleation dz 
ef fecti vement mesuree et selon le sens de I'ecart, on augmente la densite 
de nucleation de en augmentant proportionnel 1 ement le debit ponderal 
d'amorce fine exogene pour retrouver la densite a viser quand de mesure < 
dc a viser, et on diminue la densite de en diminuant proportionnel! ement 
5 le debit ponderal d'amorce fine exogene pour retrouver la densite a viser 
quand de mesure > dc a viser. 

Le procede selon 1' invention, outre le fait qu'il permet de reguler 
simul tanement , sans baisse de productivi te, teneur en sodium et 

10 granul ometrie, presente pour 1 1 homme du metier un autre avantage 
appreciable lie a I'apport d'amorce fine exogene et concerne la texture 
des grains de trihydrate precipites. En effet la texture des nouveaux 
grains de trihydrate produits est determinee essenti ell ement par la 
texture des grains de 1 'amorce exogene dans la mesure ou cette amorce 

15 exogene ne comporte pas une trop forte proportion de grains ultra-fins, 
de diametre inferieur a 5 micrometres, qui favorisent alors le 
devel oppement d'une texture radiale. Ainsi 1 ' introduction d'amorce 
exogene de trihydrate a texture mosaTque preparee selon EPA 344469 et 
dont 75% en poids des grains ont un diametre compris entre 10 et 30 

20 micrometres a conduit apres plusieurs semaines de fonctionnement au 
remplacement de pres de 90% des grains a texture radiale constituant 
initial ement 1' amorce circulante et eel a sans changement significatif de 
la granulometrie moyenne du trihydrate et de la teneur en sodium residue! 
done sans risque de coexistence de 2 populations granul ometriques 

25 distinctes. Le procede selon 1 'invention permet done egalement une 
adaptation des textures de grain de trihydrate produit a la texture de 
V amorce exogene qu'elle soit de type "radial" ou de type "mosaTque" et 
eel a i ndependamment de leur taille et de la teneur en soude incorporee. 

30 HISE EN OEUVRE DU PROCEDE 

L'invention sera mieux comprise a partir de la description detaillee 
ci-apres s'appuyant sur les figures 1 et 2 representant respecti vement un 
schema des differents flux de matieres lors de la decomposition de la 
liqueur sursaturee d'aluminate de sodium et un diagramme de determination 
35 et d 1 adaptation rapides du debit ponderal d'amorce fine exogene en 
fonction de la densite de nucleation a viser pour une temperature T de 
debut de decomposition predetermi nee. 
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En vue de produire du trihydrate d'alumine dont la teneur en sodium 
residue! est Na^O < 2000 ppm avec passant a 15 »m < 1%, diametre median 
d50 compris entre 70 et 95 urn et passant a 125 »m > 80%, on definit les 
specifications correspondantes de I'amorce recyclee, apres classement et 
extraction de la production ainsi specif iee representant environ 10% en 

5 poids de cette amorce, a savoir: Na 2 0 < 2000 ppm avec passant a 15 urn < 
2%, diametre median d 50 entre 65 et 85 urn, passant a 125 »m > 85%, on 
utilise une liqueur sursaturee d'aluminate de sodium issue de I'attaque 
alcaline de bauxite ayant une concentration C= 162g Na 2 0 caustique/1 i tre 
Rp = 1,09 en visant en fin de decomposition un Rp de 0,6 pour conserver 

10 une productivity de I'ordre de 80 kg A1 2 0 3 par m de liqueur. 

Selon I 1 art anterieur la production de trihydrate a teneur en sodium Na 2 0 
< 2000 ppm impliquait de centrer la production sur une teneur moyenne de 
Na 2 0 de 1450 ppm compte tenu de la dispersion estimee a ± 500 ppm. Pour 
15 ce faire il convenait de limiter le Rp dans la liqueur a decomposer et la 
concentration de Na ? 0 caustique respecti vement a moins de 1 et de 130 g 
Na 2 Q/litre correspondant a une productivity inferieure a 60 kg/m . 

Selon 1 'invention on determine pour la teneur moyenne visee de 1450 ppm 
20 Na 2 0 dans le trihydrate la temperature T de debut de decomposition a 
partir des relations successives (1) (2) et (3) precedemment definis a 
partir desquelles on obtient successi vement : 

So = 1,8089 Rpe = 0,6025 et T = 65°C 



- Selon figure 1 on introduit done dans le decomposeur 1 en debut de zone 
de decomposition I'amorce At constitute par 1 'amorce recyclee Ar melangee 
prealablement a I'amorce exogene Ae dans un bac a amorce (non represente 
pour former a 65°C en presence de la liqueur sursaturee a decomposer Ld 

30 dont les caracteri stiques ont ete precedemment definies, une suspension 
SI a 800 g/1 de matiere seche exprimee en A1(0H) . Cette suspension est 
maintenue en agitation et sa concentration en matiere seche augmente S2, 
S3....Sn par precipitation du trihydrate d'alumine au cours de son 
passage dans les n decomposeurs en cascade (n *3) dont la temperature 

35 varie entre 65°C dans le decomposeur de tete et 54°C dans le decomposeur 
n. En fin de decomposition lorsque Rp est voisin de 0,6 (0,62 dans le cas 



25 
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present) on preleve dans l'avant dernier decomposeur n-1 une fraction Sp 
representant 20% en volume de la suspension Sn-1 qui est introduite dans 
une zone de classification CI d'ou l'on extrait une partie grenue P (de 
I'ordre de 10% du poids total de matiere seche dans la suspension Sn-1) 
constituant la production de trihydrate d'alumine a gros grain conforme a 
5 la specification granul ometrique alors que la partie surnageante de 
parfcicules fines en suspension Sf est introduite dans le dernier 
decomposeur n pour etre melangee a la fraction principale non prelevee de 
1 a suspension Sn-1 . 

10 La suspension finale Sn dont le temps de sejour moyen dans la zone de 
decomposition constitute par les n decomposeurs en cascade est de 40 
heures environ mais peut varier de 35 a 50 heures est soumise a une 
separation sol ide-1 iquide F pour isoler la phase liquide de liqueur 
decomposee jusqu'a Rp *-v 0,6, destinee a etre recyclee comme liqueur 

15 d'attaque de la bauxite, de la phase solide de trihydrate d'alumine de 
granulometrie non selectionnee qui est recyclee comme amorce- apres 
controle granul ometrique puis addition d'amorce fine "exogene" dans le 
decomposeur de tete. 

2Q L'objeccif de granul ometrie de 1'amorce recyclee passant a 15 urn < 2%, 
diametre median d 50 entre 65 et 85 urn et passant a 125 urn > 85% impose 
par la granulometrie du trihydrate de production est en relation directe 
avec la densite de nucleation a viser ac en debut de decomposition. A 
partir d'un nombre suffisant d 1 experimentations un modele relationnel a 

25 ete etabli, il est du type: 



dc (d3,24) represente la densite de nucleation apparente pour le diametre 
de reference d = 3,24 micrometres qu'il faut viser en debut de 
30 decomposition a temperature T; 

x represente le passant d'amorce recyclee exprimee en pourcentage 
ponderal pour un seuil de coupure choisi entre 10 et 45 micrometres A, B 
et C etant des constantes correspondances au seuil de coupure choisi. 



Ainsi dans le cas present ou la granulometrie du trihydrate de production 
specifie que le passant a 15 micrometres doit rester inferieur a 1% en 



(5) ac (d3,24) - (Ax 2 +Bx + c) 10 5 



35 
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poids eel a implique de conserver sur 1' amorce recyclee un passant a 15 
micrometres inferieur a 2% et de preference a 1,5% en poids. la relation 
(5) a T = 65°C devient pour un seuil de coupure a 15 *m ou A = 0,22, B = 
1,50 et C = 2,30. 



et pour un passant de x = 1,5% au seuil de coupure de 15 urn, ac (d3,24) = 



On determine paral lei ement la densite de nucleation effective de (d 3,24) 
et le debit d'amorce fine correspondant avant correction. Dans le cas 
present Ae (d3,24) = 0,35 10 5 pour un debit ponderal de fines 
correspondant de 7% de la production. Ces valeurs sont reportees dans la 
relation (4) de variation de la densite de nucleation a en fonction du 
debit ponderal de fines Q egalement exprime en % de la production, 
applicable pour T = 65°C. 

Le correctif d'amorce est alors graphiquement determine scion fig. 2 par 

1 ' intersection de la droite horizontale (A), de consigne de densite de 

5 

nucleation 0,44 10 representation de la relation (5) a T = 65°C et de la 
droite (B) de pente 0,08 passant par le point de mesure de la densite 
effective de nucleation 0,35 10 pour un debrc ponderal correspondant de 
fine de 7%, representation de la relation (4) a T = 65°C. 



Dans le cas present le correctif d'amorce est a regler sur un debit 
ponderal d'amorce exogene fine correspondant a 8,5% de la production soit 
une majoration de 1,5% par rapport a la valeur initiale. 

Sur plusieurs semaines de production la plage de variation de densite de 
nucleation a necessite un reglage du debit ponderal d'amorce exogene 
entre 6 et 10% de la production. 

Le trihydrate d'alumine produit, en conservant une productivity de 
I'ordre de 80 kg Al^O^m 3 etait conforme aux specifications 
granulometriques avec notamment d 50 - 80 i 10 nm et des teneurs en 
sodium bien centrees sur la valeur de consigne Na 2 0 = 1450 ppm puisque la 
dispersion n'etait que de ± 200 ppm contre ± 500 ppm selon Tart 



5 



dc (d3,24) = (0,22 x 2 + 1,50 x - 2,30) 10 5 



0,44 10 5 . 
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anterieur. 

L'invention a ete mi se en oeuvre dans d'autres conditions illustrees par 
les exemples suivants: 

5 EXEMPLE 1 

Avec une liqueur sursaturee de Rp = 1 C = 1 54 g Na£0 caustique/1 itre on 

a produit un trihydrate de diametre median d50 = 70 ± 10 urn avec une 

3 

productivity voisine de 65 kg A^O^/m et une teneur en Na^O = 900 ± 100 
ppm en reglant la temperature T de debut de decomposition a 70°C et le 
10 correctif d'amorce exogene centre sur 10% de la production. A noter que 
I'obtention directe de trihydrate d'alumine a teneur en Na^O < 1000 ppm 
n'etait pas realisable selon Tart anterieur dans des conditions 
industriel les viables. 

15 EXEMPLE 2 

A partir d'une liqueur sursaturee de Rp = 1,05 et de concentration C = 
154 g Na^O caustique/1 i tre on a produit un trihydrate d'alumine de 
diametre median d 50 = 60 ± 10 urn avec une teneur en Na£0 de 1200 ± 150 
ppm et une productivity de I'ordre de 70 kg Al^O^ en reglant la 
20 temperature de debut de decomposition T a 68°C et le correctif d'amorce 
fine exogene sur 12% de la production. A noter que pour le trihydrate 
fabrique selon I 1 art anterieur la dispersion des teneurs en Na^Q autour 
de la valeur moyenne de 1200 ppm etait de ± 400 ppm. 

25 EXEMPLE 3 

A partir d une liqueur sursaturee de Rp = 1,05 et de concentration C = 
162 g Na^O caustique/1 itre on a produit a partir d'un correctif d'amorce 
de trihydrate a texture mosalque (75% en poids des grains compris entre 
10 et 30 urn) du trihydrate d'alumine a texture mosaTque de diametre 

30 median d 50 = 100 ± 10 *ni avec une teneur en Na~0 de 1200 ± 150 ppm et 

3 

une productivity de 73 kg Al 2 0 3 /m en reglant la temperature T de debut 
de decomposition a 66°C et le correctif d'amorce fine exogene a texture 
mosaTque a 3% de la production. 

35 

AVANTAGES DU PROCEDE 

Le procede selon l'invention permet non seulement de fabriquer du 
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REVEND ICATIONS 



1. Procede de fabrication de trihydrate d l alumine a teneur en sodium et 
granul ometrie reglees, par decomposition d'une liqueur sursaturee 
d'aluminate de sodium issue de l'attaque alcaline de bauxite selon le 
procede Bayer et comportant la mise en contact en tout debut de 
decomposition de la totalite de I'amorce avec la totalite de la 
5 solution d'aluminate de sodium a decomposer pour former une suspension 

a haute concentration en matiere seche sous forme Al (0H)g, 
caracterise par les etapes suivantes: 

a) A partir d'un modele relationnel preetabli entre la temperature de 
10 debut de decomposition et la teneur en sodium du trihydrate d'alumine 

precipite, on fixe la temperature T de debut de decomposition de la 
liqueur sursaturee Ld en fonction de la teneur en sodium vi see dans 
le trihydrate d'alumine, ladite liqueur sursaturee ayant un rapport Rp 
des concentrations A1 2 0 3 g/l/Na 2 0 caustique g/1 en solution compris 
15 entre 0,9 et 1,3 et une concentration C en soude caustique comprise 
entre 130 et 190 g Na 2 0/litre. 

b) on forme dans le ler decomposeur ou decomposeur de tete de la zone 
de decomposition comportant n decomposeurs en cascade une suspension 

20 d'au moins 700 g et de preference 800 et 1200 g de matiere seche par 
litre de liqueur a decomposer Ld, par mise en contact avec agitation 
de ladite liqueur a la temperature T fixee inferieure a 80°C et 
generalement comprise entre 60°C et 75°C, avec I'amorce At de 
trihydrate d'alumine constituee en majeure partie de trihydrate 

25 d'alumine recycle comme amorce Ar apres extraction d'une fraction du 
trihydrate de granul ometrie grossiere pour la production P, et pour la 
partie mineure restante, d' amorce fine de trihydrate d'alumine dite 
amorce fine "exogene" Ae car produite ou transformee a partir d'une 
source distincte de la chaine de decomposition de n reacteurs. 

30 

c) Apres un temps de sejour de la suspension dans la zone de 
decomposition a une temperature t, variable dans I'intervalle 80°C > T 
It l 50°C, jusqu'a Vobtention d'un Rp < 0,7 on preleve une fraction 
S p n'excedant pas 50% en volume de la suspension homogeneisee Sn-1 a 

35 haute concentration en matiere seche circulant dans la zone de 
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trihydrace d'alumine avec la teneur en sodium et la granul ometri e desiree 
sans perte de productivite mais il permet de surcroTt: 

- d : abaisser si on le desire la limite inferieure de teneur en sodium 
dans le trihydrate a moins de 1000 ppm de fagon i ndustriel 1 e, 



- de reduire la dispersion granul ometrique autour des valeurs de 
consignes choisies compte tenu de I'obtention d'une seule population de 
grain, 

10 - de reduire la dispersion des teneurs en sodium autour des valeurs de 
consignes choisies, 

- de modifier la texture des grains de trihydrate, par exemple par 
passage de la texture de type radial a la texture de type mosaTque et 

15 inversement, sans alteration des autres caracteri stiques teneur en sodium 
residuel et granulometrie. 



5 



20 



25 



30 



35 
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decomposition. 

d) Sur la fraction de suspension Sp prelevee on effectue un classement 
granul ometrique C pour separer la partie grenue qui est extraite pour 
constituer la production P de trihydrate d'alumine de grosse 
granul ometrie, de la partie surnageante Sf de fines particules en 
suspension qui est mel angee a la fraction Sn-1 non prelevee de la 
suspension circulant dans la zone de decomposition. 

e) On soumet la suspension Sn resultant du melange, en fin de 
decomposition, a une separation solide liquide F, la phase liquide 
constitute par la liqueur decomposee est renvoyee dans le circuit 
Bayer comme liqueur d'attaque de la bauxite alors que la phase solide 
de trihydrate d'alumine de granul ometrie non selectionnee Ar est 
recyclee comme amorce At apres controle granul ometrique et addition 
d'amorce fine "exogene" Ae dans le decomposeur de tete. 

f) A parti r d'un model e relationnel preetabli entre la granul ometrie 
de 1 ' amorce recyclee et la densite de nucleation apparente d de la 
suspension SI a la temperature T en tete de decomposition, ladite 
densite de nucleation d etant definie comme le nombre de particules 
par gramme de trihydrate centrees, dans un intervalle de + 0,1 »m, sur 
le diametre de reference d choisi exprime en micrometre, on determine 
la densite de nucleation apparente, a viser dc pour obtenir la 
granulometrie de 1* amorce recyclee Ar imposee par celle du trihydrate 
de production Ton compare ensuite cette densite a la densite de 
nucleation reellement mesuree de et 1'on corrige 1'ecart de densite 
par ajustement du debit ponderal d' amorce exogene Ae de telle sorte 
que Ton compense un deficit de densite du nombre de particules par 
rapport a la densite a viser dc par une augmentation du debit ponderal 
d 1 amorce fine "exogene" Ae et un exces du nombre de particules par 
rapport a la densite a viser dc par une diminution de ce debit 
ponderal d'amorce fine exogene, cette correction par apport module 
d'amorce exogene devant rester dans 1'intervalle de 0 a 20% en poids 
de la production de trihydrate d'alumine. 

35 

2. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que le Rp de 1 a 
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liqueur sursaturee Ld a decomposer est compris entre 1 et 1,1. 

Precede selon les revendi cations 1 ou 2 caracterise en ce que la 
concentration C en soude caustique de la liqueur sursaturee Ld a 
decomposer est comprise entre 150 et 170g Na^Q/litre. 

Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 3 caracterise en 
ce que le modele relationnel preetabli entre la temperature de debut 
de decomposition T°C et la teneur en sodium du trihydrate d'alumine 
precipite est defini par 1 ' intermediate de la sursaturation Bo de la 
fagon suivante: 

3 

Na^O incorpore (ppm/hydrate) = 245 Bo 
avec 6o = Rp/Rpe 

et Rpe = - 0,7173 + 0,01313 T°C + 0,002853 C Na 2 0 caustique 

g/i. 

Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 4 caracterise en 
ce que la correction par apport module d' amorce exogene doit rester de 
preference entre 2% et 15% en poids de la production P de trihydrate 
d'alumine. 

Procede selon la revendication 1 ou 5 caracterise en ce que V amorce 
fine exogene est constitute pour au moins 70% en poids de grains de 
trihydrate d'alumine de diametre compris entre 10 et 30 micrometres. 

Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que le diametre de 
reference d choisi pour mesurer la densite de nucleation apparente est 
compris entre 2 et 20 urn. 

Procede selon l'une quelconque des revendications 1 ou 7 caracterise 
en ce que pour une temperature de debut de decomposition T = 55°C le 
modele relationnel entre le debit ponderal Q d'amorce fine exogene 
exprime en % de la production et la densite de nucleation a pour le 
diametre de reference d: 3,24 urn est defini par la relation 




a (d3,24) = (Ao + 0,08Q) 10 5 



ou Ao est une constante 
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9. Procede selon I'une des revendications 1 ou 8 caracterise en ce que 
pour une temperature de debut de decomposition T le modele relationnel 
permettant de relier Te taux de nucleation dc qu'il faut viser en 
debut de decomposition a temperature T pour obtenir la granul ometrie 
desiree de 1 'amorce en fonction du debit ponderal d'amorce definie par 

5 un seuil de coupure choisi entre 10 et 45 micrometres est: 

dc (d3,24) = (Ax 2 + Bx + c) 10 5 

ou x represente en pourcentage ponderal le passant d* amorce recyclee 
10 pour le seuil de coupure choisi et A, B et C sont les constantes 
correspondant a ce seuil de coupure choisi. 

10. Procede selon la revendi cation 1 caracterise en ce que le temps de 
15 sejour moyen de la suspension a haute concentration en matiere dans 

la zone de decomposition est comprise entre 35 et 50 heures. 

11. Procede selon les revendications 1 caracterise en ce que le Rp en fin 
de decomposition est voisin de 0,60. 

20 

12. Procede selon I'une quelconque des revendications 1, 5 ou 6 l 1 amorce 
fine exogene a une texture de type radial ou de type mosaTque. 

25 
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